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NOVELTY - Reactive coating powder compositions are produced by melting 
base resin and hardener, or self curing base resin, dissolving an inert, 
low molecular weight compound under pressure in at least one of the resin 
or hardener components, homogenising the entire mixture and then expanding 
with cooling so that the low molecular weight compound is released. 

DETAILED DESCRIPTION - Production of reactive coating powder 
compositions by expanding a composition containing an inert, low molecular 
weight compound so that this compound is released. The process comprises 
converting base resin and hardener, or self curing base resin, and 
optionally other normal paint components together or separately into a 
free flowing form by heating, dissolving the low molecular weight compound 
under pressure in at least one of the resin or hardener components either 
before combining with the other components or in the molten mixture, 
homogenising the entire mixture in 0.1 seconds to 5 minutes and then 
depressurising the mixture with cooling. 



An INDEPENDENT CLAIM is also included for the coating powder 
composition obtained. 

USE - Used in coating powders for anticorrosion coatings and 
decorative industrial coatings, e.g. cladding, office furniture, 
electrical appliances and car accessories. 

ADVANTAGE - Enables the continuous or batch production of coating 
powder without severe thermal stress or premature chemical reaction 
between the components, without expensive operations to remove solvents 
and without using high pressures. Also enables the processing of 
compositions with a low crosstinking temperature and is especially useful 
for thin coatings (below 50 micro m), since it can produce powder with a 
particle size below 40 micro m. 
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(57) Abstract 

The invention relates to a method for producing coating powder preparations by expanding a composition containing a low-molecular 
inert compound, said low-molecular inert compound being liberated. One or several base resins and one or several hardeners for the base 
resins or one or several self-hardening resins and optionally, other usual coating constituents are transformed into a flowable state together 
or separately by heating. The low-molecular inert compound is dissolved under pressure in at least one of the base resin or hardener 
constituents either before it is combined with the other constituents or in the pre-prepared mixture. The whole mixture is homogenised and 
the mixture with all the constituents is expanded with cooling. 



(57) Zusammen fassung 

Verfahren zur Herstellung von Pulverlackzubereitungen durch Entspannen einer eine niedermolekulare inerte Verbindung enthaltenden 
Zusammensetzung unter Freisetzung der niedermolekularen inerten Verbindung, bei dem man ein oder mehrere Basisharze und ein oder 
mehrere Harter fur die Basisharze oder ein oder mehrere selbsthartende Basisharze, sowie gegebenenfalls weitere abliche Lackkomponenten 
zusammen oder getrennt durch Erwarmen in eine flieBfahige Form QberfQhrt, zumindest in einer der eingesetzten Basisharz- oder 
Harter-Komponenten, die niedermolekulare inerte Verbindung entweder vor Vereinigung mit den tibrigen Komponenten oder in der bereits 
hergestellten Mischung unter Druck auflost, die gesamte Mischung homogenisiert und anschliefiend die Mischung aller Komponenten unter 
Abkuhlung entspannL 
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Verfahren zur Hersteliung von reaktiven Pulverlackzusammensetzungen 

5 

Die Erfindung betrifft ein Herstellungsverfahren fur pulverformige Uberzugsmittel 
unter Verwendung einer niedermolekularen inerten Verbindung als Hilfssroff . 

Aus der Vielzahl von bekannten Pulverlack-HersteUungsverfahren finden vor allem 
10 die Verfahren breite Anwendungen, bei denen der fertig formulierte Pulverlack in 

Form einer pastdsen Schmelze extrudiert wird und nach Abkuhlen der Schmeize und 
Grobzerkleinerung durch Feinmahlung und nachgeschaltetes Sieben auf gewiinschte 
Komfeinheit gebracht wird. Insbesondere folgende Verfahrensschritte sind bei 
farbigen Pulverlacken iiblich: 

15 

1 . Die Bestandteile des Pulverlacks werden als Feststoffe in den erforderlichen 
Mengenverhaltnissen trocken intensiv vorgemischt. 

2. Die Mischung wird in einem Extruder bei moglichst niedriger Temperacur zur 
20 Vermeidung einer vorzeitigen Vernetzung aufgeschmolzen und intensiv 

durchmischt. Dabei werden Bindemittel und Harter plastifizien und benetzen 
die Pigmente und Fullstoffe. 

3. Das erhaltene, gegebenenfalls gefarbte Extrudat wird in eine dunne Schicht 
25 ausgewalzt, abgekiihlt und in ein grobes Granulat gebrochen. 

4. Das Granulat wird in einer Muhle zum fertigen Pulverlack vermahlen. In der 
Regel wird der im MahlprozeB nicht vermeidbare Feinanteil < 10 /xm in 
einem anschlieflenden SichtungsprozeB entfernt. Das erhaltene Pulver hat 

30 typischerweise eine mittlere PartikelgroBe von 40 bis 70 pm. 

(Vergleiche Ullmanns Enzyklopadie der technischen Chemie, Band 15, Seite 680, 
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1978. Verlag Chemie Weinheim, sowie Monographie "The Science of powder 
coatings" Volume 1 und 2 (Herausgeber D. A. Bate, London 1990)). Bei diesen 
Verfahren kann es zu Schwierigkeiten bzw. aufwendigen nachgeschalteten Arbeiten 
kommen, insbesondere beziiglich des Extrusions vorganges und des Mahlvorganges. 
5 Bei hoch reaktiven Bindemittelmischungen kann der Extrusionsvorgang zu langsam 

verlaufen, so daB panielle Gel-Bildung eintritt, welche den Einsatz fur 
Beschichtungen nicht mehr ermoglicht. Eine Limitierung der Verweilzeit im Extruder 
fuhrt dagegen dazu, daB die Pigmente nicht optimal im Bindemittel dispergien 
werden. Diese schlechte Dispergierung fuhrt in der Beschichtung mit Pulverlack zu 

10 einer geringeren Deckkraft, die durch einen hoheren Anteil an Pigmenten kompensiert 

werden muB. Der Extrusionsschritt stellt auch im Bezug auf die einsetzbaren 
Bindemittel eine Limitierung dar, da nur in einem bestimmten Viskositatsbereich 
gearbeitet werden kann. Beispielsweise konnen neu entwickelte kristalline Harze, die 
oberhalb des Schmelzpunktes eine sehr niedrige Schmelzviskositat besitzen und 

15 ausgezeichnete Pulverlacke ergeben, nicht im Extruder verarbeitet werden. Auch der 

Einsatz von Mischungen aus Harzen, die stark unterschiedliche Viskositaten haben, ist 
im Extruder aufgrund einer schlechten Homogenisierung solcher Systeme nur 
eingeschrankt moglich. Das beim Vennahlen sich bildende breite 
TeilchengroBenspektrum liegt beispielsweise im Bereich von 0J bis 500 fxm und 

20 erforden fur spezifische Anwendungszwecke zusatzliche Sieb- und Mahlvorgange. 

Dariiber hinaus ist das anfallende Feinkorn aus gesundheitlichen und 
verarbeitungstechnischen Griinden nachteilig. 

Weiterhin sind Verfahren zur Herstellung von Pulverlacken bekannt, bei denen 
25 Pulverlackschmelzen verspruht werden (DE-A-22 33 138, EP-A-0 537 233). Das 

Aufschmelzen der Basisharz- und Harterkomponenten kann zu einer thermischen 
Belastung der Pulverlackzusammensetzung fuhren. Die Verringerung der Kontaktzeit 
von Basisharz und Harter im geschmoizenen Zustand ist nur unter groBem 
technischen Aufwand moglich. 

30 

Dariiber hinaus ist bekannt, zur Herstellung von Pulvern bzw. Pulverlacken 
niedermolekulare inene Verbindungen in Form von kompressiblen Fluiden ais 
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Hiifsmittel einzusetzen. So werden gemaB EP-A-0 157 827, WO 95/34 606 sowie 
EP-A-0 720 999 die Komponemen der Pulverzusammenseizung in einem 
uberkritischen Fluid gelost and die erhaltene Losung unter Entspannung verspriiht. 
Die durch den Entspannungsvorgang hervorgerufene Abkiihiung bewirkt die Biidung 
der Pulverpartikel. Die Entspannung kann dabei spontan Oder zeitabhangig, 
kontinuierlich oder stufenweise erfolgen. Es konnen TeilchengroBen von 5 bis 150 
/im, aber auch sehr feine Teichen im Bereich von 1 bis 5 /zm und weniger durch 
Einsatz entsprechender Dusen erzielt werden. 



10 Nachteilig bei diesen Verfahren ist, daB die betreffenden Komponemen in 

uberkritischen Fluiden haufig nur wenig loslich sind. Es sind hohe Driicke und grofle 
Gasmensen erforderlich, um die Feststoffe in dem uberkritischen Fluid aufzulosen. 



EP-A-0 669 858 und EP-A-0 661 091 betreffen Herstellungsverfahren fur Lackpulver, 
15 bei denen die festen Ausgangssubstanzen in dem uberkritischen Fluid unter 

Verfahrensbedingungen nicht loslich sein sollen. Dadurch sollen unter anderem 
Verluste durch Transport von Ausgangsmaterial aus dem Entspannungsbehalter 
vermieden werden. GemaB EP-A-0 669 858 werden die festen Ausgangssubstanzen in 
dem uberkritischen Fluid homogen gemischt und anschliefiend diese Mischung 
20 entspannt, wahrend gemaB EP-A-0 666 091 die Puiverkomponenten aufgeschmolzen 

und das fliissige Material in einem geeigneten Fluid dispergiert wird. 

Bei deranigen Verfahren konnen Probleme beziiglich der Homogenitat der 
Mischungen auftreten. 

25 

Weiterhin sind Verfahren bekannt, bei denen die Pulverherstellung aus 
losemittelhaltigen Zusammensetzungen unter Verwendung von kompressiblen Fluiden 
erfolgt durch Entspannen der Losung und gleichzeitigem Verdampfen des Loseminels, 
beispielsweise EP-A-0 711 586, JP 8-104 830. Die verwendeten Losemittel sollen 
30 partiell mit den Feststoffkomponenten mischbar sein und eine hohe Fluchtigkeitsrate 

aufweisen. 
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Der Einsatz organischer Losemittel und der Aufwand zur Riickgewinnung dieser 
Losemittel macht diese Verfahren nachteilig. 

Zur Vermeidung von hohen Driicken und Gasmengen sowie der Verwendung von 
organischem Losemittel und dem damit verbundenen Aufwand fur deren 
Riickgewinnung wurde gemaB WO 95/21 688 ein Verfahren entwickelt, bei dem das 
kompressible Fluid in der zu behandelnden Substanzmischung unter Druck aufgelost 
wird und die Losung dann entspannt wird. Dazu werden die festen Komponenten 
aufgeschmolzen und ein geeignetes Fluid darin unter Druck aufgelost. 

Dieses Verfahren bezieht sich auf die Herstellung von Partikeln und Pulvern, 
beispielsweise Ausgangsprodukte fur die Herstellung von Emuigatoren und 
Detergentien sowie pharmazeutische Wirkstoffe. Werden Mischungen aus 
verschiedenen Stoffen nach diesem Verfahren verarbeitet, so werden diese 
Mischungen zunachst hergestellt und dann in den ProzeB eingeschleust. Die 
Herstellung von reaktiven Pulveriacken wird nicht angesprochen. Eine Mischung von 
verschiedenen Pulverlackkomponenten aus Basisharzen, Hartern und 
Pigmenten/Fiillstoffen sowie weiteren Lackadditiven kann zu unerwiinschten 
chemischen Reaktionen zwischen Basisharz und Harter fuhren, die die Eigenschaften 
der Pulverlackzusammensetzung negativ beeinflussen konnen. 

Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren bereitzustellen, welches es ermoglicht, 
Pulverlacke kontinuierlich oder batchweise in einfacher Weise unter Vermeidung 
einer starken thermischen Belastung herzustellen. Weiterhin ist Aufgabe der 
Erfindung die Herstellung homogener Pulverlackzubereitungen durch Verspriihen 
gashaltiger Schmelzen, ohne dafi eine vorzeitige chemische Reaktion zwischen den 
Pulverlackkomponenten stattfindet. Das Verfahren soil homogene Pulverlackpartikel 
mit einer einstellbaren mittleren KorngroBe im Bereich 10 bis 80 /xm und einer engen 
PartikelgroBenverteilung liefern und den Einsatz von Rohstoffen in einem weiten 
Viskositatsbereich erlauben. Weiterhin soli die Verarbeitung von 
Pulverlackzusammensetzungen mit niedriger Vernetzungstemperatur moglich sein. 
Das aufwendige Entfernen von Losungsmitteln und der Einsatz von hohen Driicken 
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im Vergieich zu herkommlichen Verfahren soil dabei vennieden werden. 

Es hat sich gezeigt, daB die Aufgabe gelost werden kann durch das den Gegenstand 
der Erfindung bildende Verfahren zur Hersteilung von Pulverlackzubereitungen durch 
5 Entspannen einer eine niedermolekulare inerte Verbindung enthaltenden 

Zusammensetzung unter Freisetzung der niedermolekularen inerten Verbindung als 
Gas oder Dampf, das dadurch gekennzeichnet ist, daB man ein oder mehrere 
Basisharze und ein oder mehrere Harter fur die Basisharze oder ein oder mehrere 
selbsthartende Basisharze sowie gegebenenfalls weitere ubliche Lackkomponenten, 

10 wie Additive und im Fall von gefarbten Pulverlacken, Pigmente, Farbstoffe und 

gegebenenfalls Fullstoffe zusammen oder getrennt durch Erwarmen in eine flieBfahige 
Form uberfuhrt, zumindest in einer der eingesetzten Basisharz- oder Harter- 
Komponenten die niedermolekulare inerte Verbindung entweder vor Vereinigung mit 
den ubrigen Komponenten oder in der bereits hergestellten Mischung unter Druck 

15 auflost, die gesamte Mischung homogenisiert und anschlieBend die Mischung aller 

Komponenten entspannt. Die Entspannung kann beispielsweise unter Abkuhlung und 
Bildung eines Pulvers mit einer mittleren PartikelgroBe zwischen 10 und 200 und 
einer engen PartikelgroBenverteilung erfolgen. Das Homogenisieren erfolgt 
beispielsweise in einer Zeit von 0,1 Sekunden bis 5 Minuten. 

20 

Beim erfmdungsgemaBen Verfahren konnen die Komponenten, insbesondere Basisharz 
und Harter, getrennt voneinander durch Erwarmen in eine flieBfahige Form gebracht 
werden. Diese Vorgehensweise vermeidet eine vorzeidge Vernetzungsreaktion. Dabei 
konnen Pigmente, Fullstoffe und Additive in Mischung mit Basisharz- oder 

25 Harterkomponente in eine flieBfahige Schmelze uberfiihrt werden. 

ZweckmaBigerweise werden diese mit dem Bindeminel vermischt, da in vielen Fallen 
der Harter in relativ kleinen Mengen eingesetzt wird. Es ist allerdings auch moglich 
Pigmente. Fullstoffe und Additive mit der Harterkomponente vorzumischen. Das 
getrennte Verfliissigen von Basisharz und Harter fuhrt zu einer sehr kurzen 

30 Kontaktzeit im Mischeneil des Verfahrens, was zu einer wesentlichen Verringerung 

einer vorzeitigen Vernetzungsreaktion beitragt. 
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Die Zufuhr der niedermolekularen inerten Verbindung vor oder gleichzeitig mit dem 
Mischvorgang von Harter- und Basisharzkomponenten erfolgt bei solchen 
Bedingungen, dafi sie unter Druck mindestens teilweise in der Mischung oder in 
mindestens einer der Mischungskomponencen aufgeiost wird. Bei der anschlieBenden 
5 Entspannung wird die niedermolekulare inerte Verbindung freigesetzt und die 

Erstarrungstemperatur der Pulverlackzubereitung unterschritten. Die gleichzeitige 
Volumenzunahme der niedermolekularen inerten Verbindung ftihrt zur Bildung von 
im wesentlichen kugelfonnigen Partikeln mit einer engen PartikelgrdBenverteilung, 
die dann isoliert werden konnen. 

10 

Das erfindungsgemafie Verfahren kann, insbesondere bei besonders hochreaktiven 
Substanzen. variien werden, indem die niedermolekulare inerte Verbindung bereits 
vor dem Mischen der Einzelkomponenten vor und/oder wahrend des Aufschmelzens 
der Einzelkomponenten unter Druck zugefuhn wird. 

15 

Insbesondere kann bei Pulverlackzusammensetzungen, in denen Basisharz und 
Harterkomponente eine stark unterschiedliche Viskositat aufweisen, die 
niedermolekulare inerte Verbindung in einer der Ausgangskomponenten, wie z.B. 
dem Basisharz, aufgeiost werden und dann mit der zweiten Komponente vermischt 
20 werden. 

Diese Verfahrensvariante ermoglicht einerseits eine Erniedrigung der zum Erwarmen 
dieser Komponente benotigten Temperatur dadurch, daB die Schmelzviskositat 
abgesenkt wird und der Mischvorgang bei niedrigerer Temperatur durchgefiihrt 

25 werden kann. Dies ist bei chemisch hochreaktiven Systemen von Vorteil. Andererseits 

ist es moglich, auf diese Weise die Viskositat der Komponente vor der Vermischung 
zu erniedrigen. Dies ist insbesondere bei Pulverlacksystemen mit stark 
unterschiedlichen Viskositaten von Basisharz und Harterkomponenten von groBer 
Bedeutung, da in diesen Systemen eine homogene Mischung dieser Komponenten im 

30 konventionellen PuIverlackherstellungsprozeB schwierig ist. Im erfindungsgemaBen 

Verfahren ist es moglich die Viskositat beider Komponenten anzugleichen. indem man 
in der hdher viskosen Komponente zunachst die inene niedermolekulare Komponente 
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auflost und man damit die Viskositat vor dem Mischvorgang anpassen kann. Dies 
fiihrt zu einer besseren Homogenisierung im anschiieBenden Mischvorgang und ergibt 
einen Pulverlack mit verbesserten Anwendungseigenschaften. 

5 Der im erfindungsgemaflen Verfahren erforderliche Mischvorgang kann so ablaufen, 

daB beispielsweise die die Pulverlackzusammensetzung bildenden Basisharz- und 
Harterkomponenten sowie gegebenenfalls Additive, Pigmente und Fullstoffe in einem 
statischen Mischer unter gleichzeitigem Hinzufugen der inerten niedermolekularen 
Verbindung gemischt werden. Desweiteren besteht die Moglichkeit, Basisharz- und 
10 Harterkomponenten gegebenenfalls unter Zusatz von Additiven erst nach dem 

getrennten Losen der inerten Verbindung in der jeweiligen Komponente in einem 
statischen Mischer zu mischen. 

In einer Variante des Verfahrens ist es auch moglich, die komplette 
15 Pulverlackmischung bestehend aus Basisharz(en), Harter(n), Additiven, gegebenenfalls 

Pigmenten und Fullstoffen in einem Extruder kurzzeitig aufzuschmelzen und 
anschiiefiend die inerte niedermolekulare Verbindung in der Mischung unter Druck 
aufzulosen. Hierbei kann beispielsweise wiederum ein statischer Mischer eingesetzt 
werden, der eine bessere Dispergierung der Pigmente in der Pulverlackmischung 
20 erlaubt. Bevorzugt betragt die Verweilzeit im Extruder bei dieser Variante zur 

Vermeidung einer vorzeitigen Reaktion weniger als 5 Minuten. 

Eine weitere Variante des Verfahrens besteht darin, den Pulverlackkomponenten aus 
Basisharz- und Harterkomponenten sowie gegebenenfalls Additiven, Pigmenten 
25 und/oder Fullstoffen vor Oder wahrend deren Mischung miteinander und/oder mit der 

inerten niedermolekularen Verbindung Anteile von Pulverlackabfallen, insbesondere 
von Pulverlackoverspray aus dem SpritzprozeB, zuzufuhren und gemeinsam mit den 
genannten Komponenten erfindungsgemaB durch Entspannen unter Abkuhlung zu 
verarbeiten. 

30 

Gemafi einer weiteren Ausfuhrungsform der Erfindung konnen Basisharz- und 
Harterkomponente in der Form von Pulverlackoverspray oder 
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Pulverlackoverspraygemischen eingesetzt werden. Als Basisharz und Harter konnen 
somit Pulverlackoverspray oder Pulverlackoverspraygemische verschiedener 
Zusammensetzung Verwendung finden. 

Die niedermoiekulare, gegenuber Basisharz- und Harterkomponenren inerte 
Verbindung wird den Pulverlackkomponenten vor oder nach ihrer Mischung bei 
Druck- und Temperaturbedingungen zugegeben, die oberhalb oder unterhalb des 
kritischen Druckes und der kritischen Tempera tur einer niedermolekularen 
gasformigen Verbindung liegen, so daB eine unter Druck stehende Losung der 
niedermolekularen Verbindung in der vorgelegten Substanz bzw. Substanzmischung 
entsteht. Beispielsweise kann dieser Vorgang eine mittlere Zeitdauer im Bereich von 
0,1 Sekunden bis 5 Minuten, bevorzugt 1 Sekunde bis 1 Minute, besonders bevorzugt 
unter 1 Minute, insbesondere unter 30 Sekunden in Anspruch nehmen. 

Die Mischung, die bevorzugt mit der niedermolekularen Verbindung gesattigt ist, 
wird in einer geeigneten Entspannungsvorrichtung schnell entspannt. 
ErfindungsgemaB werden Drucke und Temperaturen im Mischer so eingestellt, daB 
die inene Verbindung beim Entspannungsvorgang freigesetzt wird und eine Abkiih- 
lung bewirkt, die so groB ist, daB die Erstarrungstemperatur der zu behandelnden 
Pulverlackzubereitung unterschritten werden kann. Die Pulverlackzubereitung wird 
verfestigt. Durch die starke Volumen2^inahme bei der Freisetzung der inerten 
Verbindung wird die verfestigte Pulverlackzubereitung als feinteiliges Pulver erhalten. 
Nach dem Abtrennen der Partikel konnen diese gegebenenfalls fraktionien werden. 

Das Massenverhaltnis zwischen der niedermolekularen Verbindung und der 
Pulverlackzubereitung bzw. den Einzelkomponenten liegt dabei bevorzugt zwischen 
0,05 : 1 und 8:1, beispielsweise zwischen 0,05 : 1 und 4:1, besonders bevorzugt 
zwischen 0,1 : 1 und 2 : 1 und insbesondere zwischen 0,2 : 1 und 1:1. 

Um bei der Entspannung die Erstarrungstemperatur der Substanzmischung mindestens 
zu erreichen und vorzugsweise zu unterschreiten, die bei Pulverlacken iiblicherweise 
zwischen 25 und 70°C liegt, ist es vorteilhaft. wenn bestimmte Druck- und 
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Temperaturverhaltnisse vor dem Entspannungsvorgang vorliegen. 

Als Erstarrungstemperatur wird die Glasiibergangstemperatur der Mischung bei 
Normaldruck, die rait Hilfe der Differential Scanning Calorimetry (DSC) bestimmt 
werden kann, angenommen. Da die Giasubergangstemperatur durch das 
erfindungsgemafie Auflosen der inerten niedermolekularen Verbindung abgesenkt 
wird, ist es auch moglich, die Mischung unterhalb der Erstanungstemperatur zu 
verspriihen. Die Differential Scanning Calorimetry (DSC) kann beispielsweise 
durchgefuhrt werden, wie in Schwarzl, Polymennechanik 1990, Seite 273 
beschrieben. 

Ein bevorzugter Temperaturbereich ist der Bereich bis 20°C unter bzw. bis 100°C 
uber der Erstarrungstemperatur bei Normaldruck. 

Die Auswahl einer geeigneten inerten Verbindung erfolgt zweckmaBigerweise, 
nachdem die Erstarrungstemperatur der Substanzmischung bei Normaldruck und der 
sich daraus ergebende Temperaturbereich fur den Betrieb des Mischers ermittelt 
wurde. Als inerte Verbindung kommen hierbei beispielsweise niedermolekulare 
Verbindungen in Betracht, die in mindestens einer Komponente der 
Pulverlackzubereitung loslich sind und die innerhalb des Temperaturbereiches fur den 
Betrieb des Mischers reduzierte Temperaturen von 0,5 bis 2, bevorzugt 0,7 bis 1,7 
aufweisen. Die reduzierte Temperatur ist das Verhaltnis der Temperatur, bei der der 
Mischer betrieben wird, zu der kritischen Temperatur der inerten niedermolekularen 
Verbindung in [K]. Der Druck, unter dem der Mischvorgang durchgefuhrt wird liegt 
dabei bevorzugt zwischen 0,5 MPa und 60 MPa, besonders bevorzugt zwischen 0,1 
MPa und 35 MPa, insbesondere zwischen 0,3 MPa und 20 MPa. 

Als inerte Verbindung kann prinzipiell jeder inerte niedermolekulare Stoff bzw. jedes 
Stoffgemisch verwendet werden, insbesondere wenn es bei der Betriebstemperatur des 
Mischers die vorstehenden Bedingungen hinsichtlich der reduzierten Temperatur und 
des absoluten Drucks erfullt und in mindestens einer Komponente der 
Pulverlackzubereitung loslich ist. 
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Bevorzugte Betspieie fur niedermolekulare, gegeniiber Basisharz- und 
Harterkomponenten inerte Verbindungen sind Kohlendioxid, Distickstoffoxid, 
Ammoniak, Stickstoff, Edelgase, Schwefelhexafluorid, halogenierte 
Kohlenwasserstoffe wie z.B. Chlortrifluormethan, Monofluormethan, 
Trifluormonofluorethan, Trifluormetban, Alkane wie z.B. Methan, Ethan, Propan, n- 
Butan, i-Butan, n-Pentan, i-Pentan, Alkene, wie z.B. Ethen, Propen, Buten, Ether 
wie z.B. Dimethylether, Diethylether, Amine wie z.B. Dimethylamin, Alkohole, wie 
Methanol, Ethanol, Isopropanol, Ketone, wie Aceton, Methylethylketon, 
Methylisopropylketon, Ester, wie Essigsaureethylester sowie Mischungen davon. 

Besonders bevorzugt kommt Kohlendioxid zum Einsatz. 

Fur eine Puiverlackzubereitung mit einer Erstarrungstemperatur bei Normaldruck von 
45 °C kann beispielsweise bei einer Mischertemperatur von 80°C mit Kohlendioxid 
(kritische Temperatur: 304,3 K, reduzierte Temperatur bei Mischertemperatur 1,16) 
gearbeitet werden. Bei einer Puiverlackzubereitung mit einer Erstarrungstemperatur 
bei Normaldruck von 65°C kann bei einer Mischertemperatur von 150°C Methanol 
(kritische Temperatur: 313,65 K, kritischer Druck 7,89 MPa, reduzierte Temperatur 
bei Mischertemperatur: 0 ? 82) als inerte Verbindung eingesetzt werden. 

Bevorzugt wird zum Mischen der Einzelkomponenten der Puiverlackzubereitung und 
der inerten, niedennolekularen Komponente ein statischer Mischer eingesetzt. Dieser 
Mischer ist bevorzugt temperierbar. Altemativ kann auch mit Ruhr- oder 
Schiittelvorrichtungen oder einer sonstigen der Homogenisierung dienenden 
Vorrichtung, beispielsweise einer Ultraschallquelle oder einer Rotor-Stator- 
Einrichtung die Ausbildung einer homogenen Mischung erreicht werden. Ferner 
konnen homogene Mischimgen auch durch geeignete Stromungsfuhrung erzeugt 
werden, beispielsweise durch Tangentialstromungen, Jetstromungen nach dem 
Wasserstrahlprinzip oder durch Prallstromung. Die Durchmischungswirkung kann 
durch uberlagerte Druckpulsadonen verbessen werden. 
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Die anschlieBende Entspannung, z.B. auf Normaldruck, kann auf verschiedene Art 
and Weise erfolgen. Beispielsweise kann spontan, in einer sehr kieinen Zeitspanne 
entspannt werden. z.B. in einer Duse, oder es wird tnnerhalb des Druckbehalters 
zeitabhangig, beispielsweise in einem Zeitraum zwischen wenigen Sekunden und 
mehreren Samden entspannt. Falls notwendig, kann die Losung vor der Entspannung> 
durch Filtration von mechanischen Verunreinigungen, beispielsweise von 
Verunreinigungen, die aus dem Pulverlackoverspray stanunen, die sich nicht in der 
inerten Verbindung losen, befreit werden. Die Filtration kann diskontinuierlich, 
beispielsweise uber Siebe, Gewebe, Filterfasern, Sinterplatten oder bevorzugt 
kontinuierlich uber beispielsweise In-line-Patronenfilter erfolgen. 

Ein spontanes Entspannen der Losung bzw. Mischung aus Pulverlackzubereitung und 
inerter Verbindung kann beispielsweise erfolgen durch Verspriihen in eine 
vorzugsweise Atmospharendruck aufweisende Umgebung. Dabei sollen die gebildeten 
Pulverteilchen unter ihre Glasubergangstemperatur/Erstarrungstemperatur abgekiihlt 
werden, was beispielsweise unter Ausnutzung der Verdampfungsenthalpie der 
verflussigten oder iiberkritischen inerten Verbindung geschehen kann. 

Ebenso ist es moglich, die Umgebungstemperatur unterhalb der Glasubergangs- 
temperatur der Pulverlackzusammensetzung zu wahlen. Dies kann durch indirekte 
Kuhiung des SpriihgefaBes oder durch direkte Kuhlung erreicht werden. Im Falle der 
direkten Kuhlung kann das Spriihgefafl durch Eindusen von Flussiggasen 
oder Gasen gekuhlt werden. Die Aufgabe des Kuhlmediums kann dabei im Bereich 
der Entspannungsvorrichtung, am Deckel, am Boden oder an der Wandung bzw. den 
Wandungen des SpriihgefaBes erfolgen. 

Das Verspriihen kann mittels einer mit dem Druckbehalter verbundenen 
Spriihvorrichcung, z.B. Facherduse, Vollkegeldiise, Hohlkegelduse. Zweistoffduse, 
Blende, Kapillare, manuell oder automatisch betatigtes Ventil, Diise- 
Prallplattensystem oder einer rotierenden Scheibe oder einer Rotationsglocke, 
geschehen. Bevorzugt erfolgt das Verspriihen vertikal. 
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Die Abtrennung der gebiideten Teilchen von Gasstrom erfolgt in bekannter Weise 
beispielsweise mittels eines Zyklons. ErfindungsgemaB sind die erhaltenen Pulver 
ohne weiiere Behandlung direkt als Pulveriack nutzbar. 

Gegebenenfalls konnen die Teilchen durch nachgeschaltetes Sieben, z.B. iiber 
Metallgewebe. in fur eine besondere Anwendung geeignete Korngrofienklasse 
aufgetrennt werden. 

Durch geeignete Wahl der Verfahrensparameter wie z.B. Temperatur, Druck, 
DurchfluBrate, Diisenart, Dusendurchmesser, Viskositat, Konzentration der unter 
Druck stehenden Losung, kann die Teilchengrofie der Pulverlackteilchen beeinfluBt 
werden. Die Teilchen weisen im allgemeinen einen Durchmesser von 1 bis 150 
auf. TeilchengroBen von 1 bis 100 /xm sind bevorzugt, besonders bevorzugt ist eine 
mialere Teilchengrofie unter 50 fim. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren kann auch unmittelbar in Form eines 
Pulverbeschichtungsverfahrens durchgefuhrt werden. Hierbei erfolgt das vorstehend 
beschriebene Verspriihen der unter Druck stehenden Losung direkt in Richtung auf 
ein zu beschichtendes Substrat. Nach dem Zerstauben kuhlen sich die gebiideten 
Pulverlackteilchen noch vor dem Auftreffen auf der Substratoberflache unter ihre 
Glasiibergangstemperatur ab. Nach dem Beschichten werden die Pulverlackteilchen 
zum Schmelzen, VerflieBen und gegebenenfalls Veraetzen gebracht. 

Nach dem erfmdungsgemaBen Verfahren lassen sich alle duroplastischen oder auch 
alle thermoplastischen Pulverlackzusammensetzungen verarbeiten, in denen die 
ausgewahlten, niedermolekularen inerten Verbindungen bei geeigneten Druck- und 
Temperaturverhaltnissen loslich sind. 

Unter Basisharz ist die filmbildende Komponente eines Pulverlackes zu verstehen. 
Geeignet sind beispielsweise ubliche fur Pulverlacke eingesetzte Basisharze und deren 
Gemische, beispielsweise Polyesterharze, (Meth)acrylcopolymere, Epoxidharze, 
Phenolharze, Polyurethanharze, Siloxanharze. Die Basisharze weisen beispielsweise 
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Glasubergangstemperaturen von 30 bis 120°C auf, bevorzugt unter 80°C, und 
besitzen beispielsweise zahlenmittlere Molmassen (Mn) von 500 bis 20000, bevorzugt 
unter 10000. Es ist auch moglich. ungesattigte Harze, die z.B. fur strahlenhartende 
Systeme geeignet sind, einzusetzen. Beispielsweise konnen auch kristallisationsfahige 
und semikristailine Polymere zum Einsatz kommen. 

Als Harterkomponenten konnen iibliche, dem Fachmann fur die Basisharzkomponence 
gelaufige Harter, beispielsweise Amine, Phenolharze, multifunktionelle oligomere 
Epoxide, niedermolekulare mehrfunktionelle Epoxide wie z.B. Triglycidylisocyanurat 
und Hydroxyalkylamide eingesetzt werden. Fur strahlenhartende Systeme ist es auch 
moglich, iibliche Initiatoren einzusetzen. 

Die Harterkomponenten besitzen beispielsweise zahlenmittlere Molmassen (Mn) von 
100 bis 10000, bevorzugt unter 2000. 

Die Auswahl der Basisharze und Harter richtet sich nach den miteinander 
reagierenden funktionellen Gruppen und ist dem Fachmann gelaufig . Dabei konnen 
gegebenenfalls verschiedene reaktive Gruppen miteinander kombiniert werden. Die 
Basisharze und Harter konnen im Mittel mindestens zwei funktionelle Gruppen pro 
Molekiil enthalten. Das Gewichtsverhaltnis von Basisharz zu Harter betragt im 
aligemeinen beispielsweise 98 : 2 bis 50 : 50. Bevorzugt kann es zwischen 95 : 5 und 
70 : 30 liegen. Es konnen mehrere Basisharze und mehrere Harter im Gemisch 
voriiegen. 

Als Additive konnen die ublichen Pulverlackadditive zugemischt werden, 
beispielsweise Verlaufsmittel, Entgasungsmittel, Antioxidantien, Lichtschutzmittel, 
Mattierungsmittel, Haftvermittler, Gleitmittel, Katalysatoren, rheologiesteuernde 
Mittel, Additive zur Einstellung der Oberflachenstruktur der Beschichtung. 

Das erfmdungsgemaBe Verfahren ist sowohl zur Hersteilung von Puiverkiariacken als 
auch fur gefarbte Pulverlacke geeignet. Fur die Erzeugung gefarbter Pulverlacke 
konnen alle dem Fachmann bekannten organischen oder anorganischen Pigmente und 



13 



WO 99/24493 



PCT7EP98/06862 



Farbstoffe einseseizt werden. Durch Zusatz von Fullstoffen wie z.B. Bariumsulfat 
oder Calciumcarbonat kann die Deckicraft der Beschichtung erhoht werden und lassen 
sich die mechanischen und optischen Eigenschaften modifizieren. Die 
erfindungsgemaB gute Dispergierung der Pigmente unci/oder Fiiilstoffe fiihrt zu 
5 gefarbten Pulvern mit ausgezeichneter Deckkraft. 

Die erfindungsgemaB hergestellten Pulverlacke konnen beispielsweise eingesetzt 
werden als Korrosionsschutz-Uberzugsmittel, als dekorative industrielle Beschichtung, 
z.B. im Bereich von Fassadenbeschichtungen, Buromdbel, Elektrogerate und 
Automobilzubehorteile. Die Schichtdicke der Beschichtung kann z.B. zwischen 15 
und 200 pm betragen. Insbesondere fiir Beschichmngen < 50 ^m, die mit 
konventionellen Pulverlacken nur schwierig realisierbar sind, bietet das 
erfindungsgemafie Verfahren erhebliche Vorteile, da es die Herstellung von Pulvern 
mit einer mittleren Partikeigrofie < 40 Mm ermoglicht, die fur die Erzielung dieser 
geringen Schichtdicken erforderlich sind und sich ausgezeichnet nach den fur 
Pulverlacke ublichen Methoden verarbeiten lassen. Die erfindungsgemaB hergestellten 
Pulverlacke eignen sich ebenfalls als Fuller oder Steinschlagsschutzschicht, sowie als 
Basis- oder Decklacke. Ebenso werden die erfindungsgemaB hergestellten Pulverlacke 
als Pulverkiarlackuberzugsmittel, beispielsweise im Automobilbereich. beispielsweise 
mit Schichtdicken von 30 bis 150 /im eingesetzt. 

Die Applikation des erfindungsgemaB hergestellten Pulverlackes erfolgt durch ubliche 
Pulverlackapplikationstechniken, beispielsweise Spritzapplikation, Sinterverfahren 
(wie Tribospritzen, ESTA-unterstutztes Spritzen, ESTA-unterstutztes Wirbelsintern, 
25 Bandbeschichtungsverfahren) . 

Das erfindungsgemafie Verfahren ermoglicht die Herstellung von Pulverlacken in 
einfacher Weise. Gemeinsames temperaturbelastendes Aufschmelzen von Basisharz- 
und Harterkomponenten und Extrusion koiuien vermieden werden. Mit dem 
30 erfindungsgemaflen Verfahren konnen homogene und feinteilige 

Pulverlackmischungen ohne aufwendige Mahlprozesse hergestellt werden. Dies wird 
erreicht durch die mit dem erfindungsgemaBen Verfahren erzielbare Homogenitat der 
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Mischung der Pulverlackkomponenten sowie der erzielbaren engen 
KorngroBenverteilung und der nahezu kugeliihnlichen Morphoiogie der resultierenden 
Puiverlackteilchen. 

Ein besonderer Vorteil des Verfahrens besteht darin, dafi die niedermolekulare inene > 
Verbindung bereits vor und/oder wahrend des Aufschmelzens der Einzelkomponenten 
zugefiihit werden kann. Auf diese Weise kommt es nur zu einer sehr geringen 
Temperaturbelastung von Basisharz- und Harterkomponenten. Das Verfahren 
ermoglicht dariiber hinaus eine wesentliche Senkung der Komaktzeit zwischen 
Basisharz- und Harterkomponenten wahrend des Mischvorganges, so daB ein 
vorzeitiges Reagieren der Einzelkomponenten untereinander, insbesondere im Fall von 
hochreaktiven Pulverlackkomponenten, vermieden wird. 

Das Verfahren erlaubt den Einsatz von Rohstoffen, welche eine stark unterschiedliche 
Viskositat aufweisen sowie die Moglichkeit der Vordispergierung von Pigmenten 
und/oder Fullstoffen im Harz ohne Nebenreaktionen. 

Die beigefiigten Figui;en zeigen beispielhafte Ausfuhmngsvarianten des 
erfindungsgemaflen Verfahrens. 

GemaB dem in Figur 1 dargestellten Beispiel werden in jeweils einem getrennten 
VorlagegefaB (1) die Bindemittelkomponente(n) und die Harterkomponente(n) 
gegebenenfalls unter Zumischung der Additive, Pigmente, Fullstoffe in eines oder 
beide VorlagegefaBe getrennt aufgeschmolzen und temperiert. Uber 
Pumpvorrichtungen (2) werden die getrennt aufgeschmolzenen Komponenten einer 
Mischstelle zugefiihn. Gleichzeitig wird der Mischstelle die inene Verbindung 
zugeleitet, welche aus einer Vorlage (3) uber eine Verdichtervorrichtung (4) 
komprimiert und dann der Mischstelle zugefiihn wird. Desweiteren ist ein 
Warmetauscher (5) zur Temperaturregulierung der inerten Verbindung angebracht. 
Der Mischstelle ist ein vorzugsweise temperierbarer Mischer (6) nachgeschaltet, in 
welchem die homogene Mischung erzeugt wird. Nach Durchlaufen des Mischers (6) 
gelangt die Losung/Mischung zum Verspriihen in eine Entspannungsvorrichtung (8), 
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beispielsweise Hochdruckduse, Ventil, Kapillare, Blende, die in den Kopf eines 
Spriihturmes (7) integriert ist. Um eine Druckabsenkung im Mischer (6) wahrend des 
Spriihvorganges zu vermeiden, werden kontinuierlich inene Verbindung sowie die 
Einzelkomponenten der Pulveriackzubereitung zudosiert. Wahrend der Entspannung 
5 entweicht die inerte Verbindung als Gas, und die zu pulverisierende 

Lackzusammensetzung fallt in Form von Feststoffteilchen aus. Der Spriihtunn (7) ist 
so dimensioniert, daB bevorzugt Panikel mit einem Aquivalentdurchmesser von > 100 
/xm durch Sedimentation abgeschieden werden. Die Panikel werden in einem 
AustragsgefaB (10) aufgefangen oder konnen mit einer geeigneten Vorrichtung 

10 kontinuierlich ausgetragen werden. Der von den groBeren Partikeln befreite Gasstrom 

verlaBt den Spriihturm (7) am oberen Ende und wird einem Zyklon (9) zugefuhrt. Der 
Zyklon ist so dimensionien, daB bevorzugt Partikel mit einer GroBe iiber 1 /xm ab- 
geschieden werden. Die Partikel werden in einem am unteren Ende des Zyklons 
befestigten AustragsgefaB (10) aufgefangen, oder aus diesem mit einer geeigneten 

15 Vorrichtung (Schleuse, Schnecke, Wirbeibett mit Uberlauf u.a.) kontinuierlich 

ausgetragen. Partikel mit einer GroBe unter 1 fim konnen mit Hilfe eines Feinfilters, 
z.B. eines Elektrofilters aus dem den Zyklon (9) verlassenden Gasstrom 
herausgefiltert werden. Die inerte Verbindung kann zunickgewonnen und dem 
VorlagegefaB (3) erneut zugefuhrt werden. 

20 

Eine weitere beispielhafte Ausfuhrungsform des Verfahrens ist in Figur 2 gezeigt. 
Diese Ausfuhrungsform unterscheidet sich von der in Figur 1 gezeigten 
Ausfuhrungsform dadurch, daB eine der beiden reaktiven Komponenten zunachst mit 
der inerten Verbindung aus dem VorlagegefaB (3) in einem Mischer (6) in Kontakt 

25 gebracht wird. Vorzugsweise werden die Komponente(n) der Pulveriackzubereitung 

mit der hoheren Viskositat mit der inerten Verbindung vorgemischt. Die 
Losung/Mischung aus inerter Verbindung und der/den betreffenden 
Pulverlackkomponente(n) kann eine erheblich geringere Viskositat als diejenige der 
reinen Pulverlackkomponente(n) aufweisen. AnschlieBend wird/werden dieser 

30 Mischung/Losung die weitere(n) Komponenten, die gegebenenfalls auch mit inerter 

Verbindung versetzt sein konnen, der Pulveriackzubereitung in einer weiteren 
Mischstelle zugegeben und in einem Mischer (6) durchmischt. Vorteile dieser 
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Variante sind die einfachere Durchmischung sowie eine weitere Verkiirzung der Kon- 
taktzeit der reaktiven Pulverlackkomponenten wahrend des Misch- bzw. 
Losevorgangs. Auflerdem kann somit ein Aufschmelzen der betreffenden 
Puiverkomponente(n) vennieden werden. Die Zugabe einer weiteren Komponente ist 
in keiner Weise ausgeschlossen. Die Entspannung, Partikelbildung, Abtrennung, 
Fraktionierung nach KoragroBe und der Partikelaustrag unterscheiden sich nicht von 
der in Figur 1 gezeigten Ausfuhrungsform. 

Beispiel 1 : 

In einer Anlage entsprechend Figur 1 werden 20 kg eines zur Herstellung von 
Pulveriacken iiblichen Glycidylmethacrylatcopolymers in einer Vorlage bei einer 
Temperatur von 136°C als Schmelze vorgelegt. In einer weiteren Vorlage werden 
5 kg Additol VXL 1381 (Anhydridharter) als Harterkomponente bei einer Temperatur 
von 100°C als Schmelze vorgelegt. Die beiden Komponenten werden mit 
Dosierpumpen einem statischen Mischer (Typ SMX, Fa. Sulzer, Lange 200 mm) 
zugefuhrt. Der Massenstrom des Bindemittels betragt 10 kg/h, deijenige des Harters 
betragt 2 kg/h. Im statischen Mischer wird Kohlendioxid der Pulverlackzubereitung 
zugemischt und zumindest teilweise aufgelost. Die Temperatur des Kohlendioxid wird 
so gewahlt, daB die Temperatur im statischen Mischer 105 °C betragt. Aus einer 
Differentialthermoanalyse wird die Erstarrungstemperatur der Pulverlackmischung mit 
87°C ermittelt. Der Druck betragt 110 bar. Der Massenstrom des Kohlendioxids liegt 
bei 7 kg/h. Nach Durchlaufen des statischen Mischers erfolgt die Entspannung in 
einer handelsiiblichen Hochdruckdiise mit einem Mundungsdurchmesser von 0,8 mm. 
Die Duse ist in den Decke! eines Spriihturms integriert. Die Temperatur im 
Spriihturm liegt wahrend des Spriihvorgangs bei 39°C. Das bei der Entspannung 
freiwerdende Kohlendioxid wird zusammen mit dem Feinanteil des gebildeten Pulvers 
mittels eines Geblases abgesaugt und durch einen Zyklon geleitet. Das aus dem 
Zyklon abgesaugte Gas wird vor dem Durchlaufen des Sauggeblases iiber einen 
Papierfeinstfilter geleitet. 

Nach einer Spriihzeit von 45 Minuten werden insgesamt 10 kg einer pulverformigen 
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Pulverlackzubereitung aus Spruhturm (1 kg), Zyklon (8,95 kg) und Feinstfilter (ca. 
50 g) entnommen. Die aus dem Zyklon gewonnene Hauptfrakiion hat eine mittlere 
PartikelgroBe von 22 pm. Dieses Produkt wird in einer Lackiervorrichrung auf ein 
Stahlbiech nach dem ESTA-Verfahren aufgebracht. Nach Aushartung bei i30°C wird 
ein festhaftender, homogener Uberzug, mit einer mittleren Schichtdicke von 35 
erhalten. 

Beispiel 2 : 

In einer Anlage entsprechend Figur 2 werden 20 kg eines zur Herstellung von 
Puiverlacken ublichen Glycidylrnethacrylatcopolymers in einer Vorlage bei einer 
Temperatur von 136°C als Schmelze vorgelegt. In einer weiteren Vorlage werden 
5 kg Additol VXL 1381 als Harterkomponente bei einer Temperatur von 100°C als 
Schmelze vorgelegt. Das Bindemittel wird mit einer Dosierpumpe einem ersten 
statischen Mischer (Typ SMX, Fa. Sulzer, Lange 70 mm) zugefuhrt. Der 
Massenstrom des Bindemittels betragt 10 kg/h. Im ersten statischen Mischer wird 
Kohlendioxid als inerte Verbindung dem Bindeminel zugemischt und zumindest 
teilweise aufgelost. Nach Durchlaufen des ersten statischen Mischers wird der jetzt 
niedrigviskosen Ldsung/Mischung aus Bindemittel und inerte Verbindung die 
Harterkomponente mit einem Massenstrom von 2 kg/h zugegeben und in einem 
zweiten statischen Mischer (Typ SMX, Fa. Sulzer, Lange 200 mm) durchmischt. Die 
Temperatur in diesem Mischer liegt bei 123 °C. Der Druck betragt 105 bar. Der 
Massenstrom des Kohlendioxids liegt bei 8,2 kg/h. Die Temperatur im Spriihturm ist 
44°C. Nach einer Spriihzeit von 30 Minuten werden aus dem Spriihturm 0,75 kg, aus 
dem Zyklon 5,23 kg und aus dem Feinstfilter 0,02 kg einer pulverfdrmigen 
Pulverlackzubereitung entnommen. Die mittlere PartikelgroBe der aus dem Zyklon ge- 
wonnenen Hauptfraktion betragt 34 ptm. Die Eigenschaften der mit diesem Produkt 
erzeugten Lackschicht unterscheiden sich nicht von derjenigen in Beispiel 1 . 
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Patentansprtiche: 

1 . Verfahren zur Herstellung von reaktiven Pulverlackzubereimngen durch 
Entspannen einer eine niedennolekulare inerte Verbindung enthaltenden 
Zusammensetzung unter Freisetzung der niedermolekularen inerten 
Verbindung, dadurch gekennzeichnet, daB man ein Oder mehrere Basisharze 
und ein oder mehrere Harter fur die Basisharze oder ein oder mehrere 
selbsthartende Basisharze, sowie gegebenenfalls weitere iibliche 
Lackkomponenten zusanunen oder getrennt durch Erwarmen in eine 
fliefifahige Form iiberfuhrt, zumindest in einer der eingesetzten Basisharz- 
oder Harter-Komponenten die niedennolekulare inerte Verbindung entweder 
vor Vereinigung mit den iibrigen Komponenten oder in der bereits 
hergestellten Mischung unter Druck auflost, die gesamte Mischung in einer 
Zeit von 0, 1 Sekunden bis 5 Minuten homogenisiert und anschlieBend die 
Mischung aller Komponenten unter Abkiihlung entspannt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das 
Massenverhaltnis der niedermolekularen Verbindung zur Pulverlackzubereitung 
zwischen 0,05 : 1 bis 8 : 1 betragt. 

3. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch 
gekennzeichnet, daB der Mischvorgang zwischen Pulverlackzubereitung und 
inener Verbindung in einem Temperaturbereich von bis zu 20 K unterhalb 
oder 100 K oberhalb der Erstarrungstemperatur der Pulverlackzubereitung bei 
Normaldruck durchgefuhrt wird. 

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch 
gekennzeichnet, daB der Druck, unter dem der Mischvorgang durchgefuhrt 
wird, zwischen 0,5 MPa und 60 MPa betragt. 
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5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
sekennzeichnet. daB die Mischzeit der Komponenten mit der inerten 
Verbindung unter 1 Minute be tragi. 

5 

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche. dadurch 
gekennzeichnet, dafl die niedermolekulare inerte Verbindung vor dem Mischen 
in der Komponente mit hoherer Viskositat gelost wird. 

10 7. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 

gekennzeichnet, daB als Basisharze Polyesterharze, (Meth)acrylcopolymere, 
Epoxidharze, Phenolharze, Polyurethanharze und/oder Siloxanharze eingesetzt 
werden. 

15 8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB kristallisationsfahige 

und/oder semikxistalline Basisharze zum Einsatz kommen. 

9. Verfahren nach einer der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, 
daB zusatzlich zu den Basisharzen und Hartern Pulverlackoverspray eingesetzt 

20 wird. 

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB 
Basisharze und Harter in der Form von Pulverlackoverspray oder 
Pulverlackoverspray-Gemischen eingesetzt werden. 

25 

11. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, daB als niedermolekulare inerte Verbindung Kohlendioxid 
eingesetzt wird. 

30 12. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 

gekennzeichnet, daB es in Form eines Pulverbeschichtungsverfahrens 
durchgefiihrt wird, wobei die Entspannung direkt in Richtung eines zu 

20 
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beschichtenden Substrats erfolgt. 



13. Pulverlackzubereitung, erhaltlich nach dern Verfahren eines der Anspriiche 1 

15 11. 



14. Pulverlackzubereitung nach Anspruch 13, bestehend aus Partikeln mit 

kugelahnlicher Morphologie und einer engen PartikelgroBenverteilung und 
einer einstellbaren mittleren PartikelgroBe von unter 100 /zm. 
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